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We, 4 Shell Internationale Research 
Maatschappij N.V.j a Company organised 
under. the Laws of The Netherlands, of 30 
Care] van Bylandtlaan, The Hague, The 
Netherlands, do hereby declare the invention, 
for which we pray mat a patent may be 
granted to us, and the method by which it is 
to be performed, to be particularly described 
in and by the following statement: — 

This invention relates to a process for the 
preparation of lubricant additives which do 
not leave ash upon combustion or decomposi- 
tion and which have good detergent properties. 
' According to the invention these additives 
are prepared by reacting an olefin polymer 
which carries as substituents at least two 
succinic acid groups, succinic anhydride groups 
or succinic halide groups, with a. polyhydric 
alcohol. 

The polyoiefin chain may consist of mono- 
meric units of the same olefin or of mono- 
melic units, of different olefins. Examples are 
polyethylene, polypropylene, polybutene and 
polyisobutene chains, polyoiefin chains which 
have been built of the monomelic units 
ethylene and propylene, or propylene and 
butene, or butene and isoprene, and poly- 
oiefin chains which contain units originating 
from substituted olefins, for example, styrene. 

The number of carbon atoms of the poly- 
oiefin chain must be such that the additive is 
soluble in lubricants. The chain length re- 
quired for this purpose can easily be deter- 
mined experimentally. It may be taken as a 
general rule that a chain of such length as to 
have, on an average, 50 carbon atoms per 
polar group, is sufficient. 

This is termed the relative chain length. 
Raising the relative chain length increases the 
solubility. Upon raising the absolute chain 
length, however, a stage is reached where the 
solubility begins to decrease. The largest 



absolute chain length usable in this respect 
depends, amongst other factors, on the degree 
of branching of the chain and- on its crystal- 
Iinity. A compound with a fully atactic poly- 
propylene chain will be better soluble than a 
compound with an isotactic polyethylene chain 
at otherwise equal chain length. For com- 
pounds with a hydrocarbon chain of more than 
50,000 carbon atoms a poor solubility in the 
lubricant can usually be expected. 

As appears from the foregoing, the number 
of polar groups also influences the solubility. 
In view of the hydrophilic character of the 
polar group it is understandable that upon 
increase of the number of these groups in the 
additive molecule the ofl-solubihty will 
eventually become very poor. As. already indi- 
cated, the additives preferably have at least 
50 carbon atoms per polar group in the poly- 
oiefin chain. A very suitable ratio of chain 
length to number of polar groups is one polar 
group to an average of 100 to 400 carbon 
atoms in the polyoiefin chain. 

The polyhydric alcohol may have branched 
or unbranched carbon chains. Suitable poly- 
hydric alcohols are dihydric alcohols, such as 
glycol, 1^-dihydroxypropane, 1,3-dihydroxy- 
propane, the dihydroxybutanes, the dihydroxy- 
pentanes; trihydric alcohols, such as glycerol, 
the trihydroxybutanes, the trihydroxypentanes ; 
corresponding alcohols with more hydroxy! 
groups, for example, the tetritols, pentitols 
and hexitols, which are related to the sugars. 

Preferably the polyhydric alcohol has at 
least three hydro xyl groups, pentaerythritol 
and mannitol being particularly suitable. 

The additives may be prepared according 
to any method suitable for this purpose. 'Pre- 
ferred methods start from an olefin polymer 
which may be either a homopolymer or a 
copolymer and in which active functions are 
present which render a reaction with maleic 
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anhydride, maleic acid or maleic halide pos- 
sible, in such a way that a polymer is formed 
with succinic anhydride, • succinic acid or 
succinic halide groups, after which these groups 

5 are completely or partly esterified with a poly- 
hydric alcohol. 

Suitable starting -materials are, for example, 
olefin polymers which have several double 
bonds,, or several halogen atoms which can 
.10 be split off as hydrogen halide with formation 
of double bonds. For instance, a copolymer of 
isobutene and isoprene is taken as a starring 
material, on to which maleic anhydride is 
added. The product obtained which may be 

15 . described as a hydrocarbon chain carrying 
succinic anhydride groups, is subsequently 
caused to react with a polyhydric alcohol, for 
example a glycol, a tnhydric alcohol or an 
alcohol with more hydroxyl groups, such as 

20 pentaerythritoL Another example is the reac- 
tion of a chlorinated copolymer of ethylene 
and propylene with maleic anhydride, followed 
by conversion with a polyhydric alcohol. In 
the reaction of the anhydride with the chlorin- 

25 ated copolymer hydrogen chloride is split , off 
and the maleic anhydride reacts with the un- 
saturated copolymer formed with formation 
of succinic anhydride groups which are linked 
to the copolymeric chains. 

30 In bom procedures mentioned the reaction 
of the unsaturated copolymer or the chlorinated 
copolymer, with maleic anhydride results in a 
reaction product in which the number of 
double bonds of the hydrocarbon chain has 

35 remained unchanged, or corresponds with the 
number of molecules of hydrogen halide split 
off. If desired, these double bonds can be con- 
verted into ginglfr bonds by hydrogenation, 
which is preferably performed before carrying 

40 out the esterificauon. 

. In the reaction of the olefin polymer con- 
taining succinic groups with the polyhydric 
alcohol a mixture of mono esters and diesters 
is formed upon application of an underdose 

45 (Le. less than the stoichiometric amount) of 
polyhydric alcohol; cyclic compounds may 
also be formed, because two hydroxyl groups 
of one molecule of polyhydric alcohol form 
ester compounds with the two carboxyl groups 

50 of the same succinic acid group or anhydride 
group. If, however, an underdose of polyhydric 
alcohol is applied the ester formation may be 
attended with mterlinking of two or more 
polyolefin chains. If this interlinking occurs 

55 to a high degree, the solubility of the additive 
in lubricants may be reduced. Therefore, the 
application of a quantity of polyhydric alcohol 
is preferred which is at least sufficient for the 
conversion of all succinic anhydride groups or 

60 succinic acid groups into succinic diester 
groups, because in that case there is not much 
chance of excessive interlinking of chains. An 
excess of polyhydric alcohol, calculated on the 
stoichiometric quantity, is preferred. 

65 The reaction of maleic anhydride with an 



olefin polymer with several double bonds or 
of maleic anhydride and a chlorinated poly- 
olefin is carried out at elevated temperature, 
for example at temperatures above 120°C 
Temperatures between 150 and 200 °C are 70 
p r e f erred. At these temperatures the hydrogen 
halide is easily split off from the chlorinated 
polyolefin and the maleic anhydride readily 
reacts with the unsaturated polyolefin. 

The reaction of the resultant product with 7:> 
the polyhydric alcohol is carried out at ele- 
vated temperature. A temperature between 
100 and 250° C is very suitable. As complete 
esterification of the anhydride groups is accom- 
panied by the formation of water, the reaction, 8i 
is preferably performed in such a way that 
the reaction water is removed at pnee, for 
example, by employing a solvent which forms 
an azeotrope with water, or by employing an 
inert gas as a water-removing agent. 85 

However, any known measure for the pre- 
paration of an ester of an organic acid may be 
employed. 

If desired, the products may be mixed with 
a small quantity of oil, resulting in a con- 90 
centrate which may be used for the prepara- 
tion of lubricants containing additives. If 
desired, this quantity of oil may already be 
added to the reactants before the reaction. 

The products may be used as additives for 95 
lubricants of various kinds, such as mineral 
lubricating oils. However, synthetic lubricating 
oils may also be used, as well as lubricating 
oils containing fatty oils. The products may 
also be incorporated in lubricating greases. 100 

The proportions in which the products may 
be added to lubricants may vary within wide 
limits. In general, the desired improvement 
in the behaviour of the lubricant is brought 
about if the quantity added amounts to between 105 
0.1 and 5 per cent by weight, in particular to 
1 to- 3 per cent by weight, of the finished 
lubricant. In special cases larger quantities, 
e.g. more than 10 %w may be added, for 
example, for use in diesel wigm^ in which a 110 
high degree of fouling occurs. 

Further, two or more of these products may 
be used together with each other, or the pro- 
ducts may be used together with other addi- 
tives, such an antioxidants, detergent addi- 115 
fives, viscosity-index improvers, anti-corrosives, 
anti-fouling agents, pour-point reducers and 
oiliness agents. 

The following example illustrates the inven- 
tion. w 120 

Example 

As starting material an ethylene-propylene 
rubber was taken with a molecular weight of 
150,000 and a monomer ratio of 1 : 1 (molar) 
which had been chlorinated to a chlorine con- 125 
tent of 1.42%w. 

A quantity of 4.6 parts by weight of maleic 
anhydride was dissolved in 18 pbw of o- 
dicMorobenzene. This solution was added to a 
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solution of 90 pbw of the chlorinated ethylene- 
propylene rubber in 700 pbw of o-dichloro- 
benzene which was kept at a temperature of 
180°C in a nitrogen atmosphere. After 20 
5 hours heating at this temperature with stirring, 
the temperature of the mixture was raised to 
200°C, after which 9.8 pbw of pentaerythritol 
were added. After heating for 24 hours at this 
temperature with stirring the solvent was re- 

10 moved by vacuum distillation. The residue was 
incorporated in an equal volume of toluene. 
After filtration the filtrate was poured into 
five times its volume of methanol which con- 
tained 10%w of water. The insoluble pan 

15 that separated was taken up in an equal volume 
of toluene, after which the resultant solution 
was poured into five times its volume of 
methanol which contained 10 %w of water. Trie 
insoluble part that separated was liberateJTrom 

20 any solvent and water left by vacuum Ins- 
tillation. The yield was 98.1 pbw. 

The product of the example was tested as 
a 1.5 %w solution in a base oil in a single- 
cylinder Gardner diesel engine and in a single - 

25 cyli nder Pette r gasoline p-n giTK? (GARDNER 
and PETTER are trade marks). 

In both engine tests the base oil was a 
solvent-refined paraffinic lubricating-ofl. distil- 
late. In the Gardner test the viscosity of the 

30 base oil was 11.5 cS at 98.9°Q in the Petter 
test it was 7.2 at 98.9°C. 
Gardner diesel engine. Water-cooled single- 



cylinder four-stroke engine, bare 108 mm, 
stroke 152.4 mm, piston displacement 1.4 
litres, power output 11 hp at 1200 rpm (60 35 
mg of fuel per power stroke). The test dura- 
tion was 17 hours. The fuel was agas oil with 
a sulphur content of 0.9 %w. The cooling- 
water temperature was 80° C 

In this test the degree of piston fouling was 40 
rated. 

Petter. gasoline engine. Water-cooled single- 
cylinder four-stroke engine, bore 85 mm, stroke 
82.5 mm, piston displacement 468 cm a , com- 
pression ratio 10.0; 1. The test was carried out 45 
under varying conditions, namely alternately 
55 minutes at 1500 rpm, 3.5 hp load and a 
mixture strength of 1.0 and 5 minutes at 
1200 rpm, 2 hp load and a mixture strength 
of 1.9. The test duration was 48 hours. The 50 
fuel was a premium gasoline with 0.4 ml 
TEL (tetraethyl lead 61.48 %w, ethylene di- 
bromide 17.86 %w, ethylene dichloride 
18.81 %w, colouring matter 0.06 %w, kero- 
sine and impurities 1.79%w), per litre (F-l 55 
octane number ca 100) and a sulphur content 
of 0.10%w. The temperature of the cylinder 
cooling water was 80°C, the temperature of 
the cooled timing gear cover was 25 °C. 

In this engine the degree of sludge forma- 60 
tion was rated. 

The results of these engine tests are recorded 
in the table below. 
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Table 



Additive applied 
70 none 

additive of the example 

WHAT WE CLAIM IS : — 

1. A process for the preparation of an ash- 
less lubricant additive containing an oleo- 

75 philic hydrocarbon chain, and at least two 
polar groups, comprising reacting an olefin 
polymer which carries as substituents at least 
two succinic acid groups, succinic-anhydride 
groups or succinic halide groups, with a poly- 

80 hydric alcohoL 

2, A process according to Claim 1 wherein 
the length of the polyolefin chain corresponds 
with an average of at least 50 carbon atoms 
per polar group. 

85 3. A process according to Claim 2 wherein 
the length of the polyolefin chain corresponds 
with from 100 to 400 carbon atoms per polar 
group. 

4. A process according to any of Claims 
90 1 to 3 wherein the polyolefin chain has not 
more than 50,000 carbon atoms. 



Gardner-engine 
test 
piston 
cleanliness 
(10=clean) 
5.6 
8.7 



Petter-engine 
test 
sludge 
rating 
(10=clean) 
6.5 
8.4 



5. A process according to any of Claims 1 
to 4 wherein the polyhydric alcohol contains 
at least three hydroxyl groups. 

6. A process according to Claim 5 wherein 95 
the polyhydric alcohol is pentaerythritol. 

7. A process according to any of Claims 
1 to 6 wherein the reaction temperature is 
from 100 to 250°C. 

8. A process according to any of Claims 1 100 
to 7 wherein at least the stoichiometric quantity 

of polyhydric alcohol is applied. 

9. A process according to Claim 8 wherein 
an excess of polyhydric alcohol is applied. 

10. A process for the preparation of an 105 
ashless lubricant additive substantially as des- 
cribed. 

11. A lubricant additive which has been 
prepared by a process , as claimed in any of 
Claims 1 to 10. no 

12. A lubricant composition comprising a 
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major proportion of a lubricant and a minor r—,*™? 

proporfion of a lubricant additive as claimed KILBVKX Jk STRODE, 

raSn 11. Chartered Patent Agents, 

13. A lubricant composition as claimed in Agents for the Applicants. 
5 Claim 12 and substantially as described. 

i-nminrtnn Sna* Printed for Her Majesty's Stationery Office by the Courier Press. — 1966. . 
PubHshfd l it ^e PaVnt 1 0ffices! Southampton Bindings, London, W.C2. from which copies may be obtained. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Heratellung von 
Sohaiiermittelzueateen, die bei der Verbrennung Oder Zer- 
aeteung keine Aaohe aurttcklaaeen und gute Reinigungaeigen- 
aohaften beaitaen. Oemaaa der Erfindung warden dieae Zuaatse 
duroh die TTawetaung einea Polyolefina, da. ala Subatituenten 
wanigatene aval BernateinaJturegruppen, Bernateinaaureanhydrid. 
gruppan Oder Bernateinailurehalogenldgruppen trttgt, mit elnexa 
nehrwertigen Alkohol hergeatellt, 

ORIGINAL INSPECTED 
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Die Pdlyolefinkette kann aus monomeren Einheiten deaselben 
Olefins Oder aus aonomeren Einheiten versohiedener define 
beetehen. Beiapiele dafUr aind Poly&thylen-, Polypropylen- , 
Polybuten- und PolyiBobutenketten apwie Polyolefinketten, die 
aus abnoaeren Einheiten von Xthylen und Propyleh, oder Pro- 
pylen und Butan odsr Buten und Isopren beetehen, und Poly- 
olefinketten, die von aubatituierten Olefinen, a,B. von 
Styrol, abgsleitste Einheiten enthalten. 

Be iet aelbatverataiidlich, daaa die Anaahl der Kohl enat off - 
atoae ao groee aein eoll, daaa der Zueata in den Sohmier- 
aitteln lBelich let. Die flir dieaen Yerwendungaaweck erfor- 
derllohe KettenlMnge kann leloht experiaehtell bestimat wer~ 
dan, Ba kann ala Hagel gel ten, daaa iit allgemeinen eine Ket- 
tenlange von dupohaohnittlich 50 Kohlenatof fatomen auf eine 
polare Grappa cuareiobend iat. Die auf oieeer relativen Ket- 
tenlMnge baaierende Loalichkeit nimat ait waoheender Ketten- 
lttnge welter au. Bai der Vergroaserung der abaoluten Ketten- 
lange ^edooh wird eine Stufe erraicht r wo die LQelichkeit ab- 
sunehaen baginnt. Die groeBte, in dieaer Hinaioht verwendbare 
abaoXute KettenMnge hangt neben anderen Paktoren voa Ver- 
eweigungagrad der Kette und von ihrea Krietallinitatagrad ab. 
M m Terbiadumg ait ainar vttllig ataktiechen Polypropylen- 
kette wird beaaer Iqalioh aein ala sine Verbindung ait einer 
ieotaktieohen Polyathylenkette bei aonat gleicher Kettenlange 
PUr Yerbindungen ait einer Kohlenwaaeeretof fkette von aehr 
ala 50 000 Kohlene toff atoaen kann in der Hegel nur eine ge- 

009820/ 16tt 
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ring* Lttaliohkeit in den Sofaaleroittel erwartet werden. 

* 

Wi* eich aus dem Vorhergeeagten zeigt, beeinflueat auch die 
Anzahl der polaren Gruppen die L68lichkeit . Im Hinblick auf 
den hydrophilen Charakter der polaren Gruppen 1st ea ver- 
atMndliok, daae bei einer Zunahme der Anzahl dieaer Gruppen 
la HolekUl dee Zuaatzstoff ea die Ollttsllchkeit erentuell Behr 
gering wird„ Wie bereita ge8agt word en let, werden vorzuga- 
valse Verblndungen yerwendet, die wenigatena 50 KohlenBtoff- 
atooe &uf eine polare Gruppe in der Polyolef inkette aufweisen. 

Sehr geelgnet let Bin Verbal tnia der Kettenlange zu der Anzahl 
der polaren Gruppen, bei dem eine polare Gruppe auf durch- 
•ohnittlioh 100 - 400 Kohlenatoffatome in dar Polyolefinkette 
•ntfMllt. 

Der aebrwBrtige Alkohol kann rerzweigte od«r unverzweigte Kob- 
lenatorrxetten enthalten. Geelgnet* aahrwartlge Alkobole Bind 
«w*iw*rtlg* Alkohol*, wie Glykol, 1 , 2-Dihydroxypropan, 1,3^ 
BLhydroxypropan, mbydrozy butane , Blhydroxypentane ; drei- 
wartlg* Alkohole, wie Glycerol, Trihydroxy butane , Trihydroxy- 
pentane und entapreobende Alkohole mlt raehreren Hydroxyl- 
gruppen, s.B, Tetritole, Pentitole und Rexitole, die zu den 
luekern in Besiehung atehen. 

B*Torxugt werden mehrwertige Alkohole nit wenigatena drei 
Hydroxy lgruppen. Pent aery tbrit und Mannit sind beaondera 
g*eignet. 0098 20/166 8 rM) ofllGlN^ 
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Die neuen Zueatzatoffe k8nnen nach einem Verfahren herge- 
atellt werden, daa fur dieeen Zweck geeignet ist 0 Berorzugt 
wird ein Here telluriga verfahren, daB von eij»am Polyolefin 
auageht, welohea fowohl als Homopolyraeriaat ala auch ale 
MiechpolymeriBat vorliegen kann und daa aktive Gruppen beaitzt, 
die eine Umeetzung mit Maleinsaureanhydrid, Maleinsaure oder 
einem Maleinsaurehalogenid in der Weiae ermbgllchen, daea 

* 

ein Polyolefin nit Bernateins&ureanhydrid-, Bernsteinaaure - 
^ Oder Bernatein8aurehalogenidgruppen gebildet- wird. Anachliea~- 

aend werden dieae Gruppen volletSndig Oder teilweise rait 
einen mehrwertigen Alkohol vereatert, 

Geeignete AuagangBmaterialien aind z.B. Poly define mit meh- 
reren Doppelbindungen Oder mehreren Hal ogenat omen, die uhter 
Bildung einer Doppelbindung al8 HalogenwaBserstoff abgespal- 
ten werden ktinnen. £b wird z<,B. ein MiachpolyraeriBat von 
I ao but en und Iaopren ala Auagangsmaterial verwendet und 
Haj e j naanreannydrld hinzugegeben. Daa erhaltene Produlct, daa 
I ala eine BernBteineanreanhydridgruppen tragende Kohlenwaaser- 

etoffkette besohrieben werden kann, wird anochlieasend mit 
einea aohrwertigen Alkohol, z.B. einem Glykol, einea drel- 
wertigen Alkohol oder einen Alkohol mit nooh mehr Hydroxyl- 
gruppen, wie Pentaerythrit, umgesetzt. Ein anderea Beiepiel 
1st die Tftwetzung einea chlorlerten Miachpolymerlaates von 
ithylen und Propylen mit Haleinaaureanhydrid und anachlieBBend 
mit einem mehrwertigen Alkohol. Bei der Reaktion des Anhydride 
■it dea ohlorierten Miaohpolymerieat wird Chlorwaaaer8toff 

009820/1688 
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abgeapalten, und das Maleinsaureanhydrid reagiert mit dem 
entstandenen ungesSttigten Mischpolymerisat unter Bildung 
von Bernateinsaureanhydridgruppen, die an die Misoiipolymeri-- 
aatketten gebunden sind* 

In den beiden erwlihnten Verfahren ergibt die Umsetzung dea 
ungea&ttigten Miechpolymsriaates oder dea cfalorierten Miach- 
polymeriBatee mit Maleinaaureanhydrid ein Beaktionaprodukt, 
in dem die Anaahl der Doppelbindungen der Kohlenwaaseratofr- 
kette unverftndert gebliebea ist oder der Anzahl der abgeepal- 
tenen Halogenwaaaerstoffaolekule entepricht« Je nach Wunech 
ktfnnen die Doppelbindungen duroh Hydrierung in Einfaohbindun- 
gen uiagewandelt warden, diea wird vorsugaweiae vor der Ver- 
esterung durohgeftthrt • 

Bei der Ums«t*ung dee Bernstelnsfiuregruppen enthaltenden Poly- 
olefins ait dem mefarwertigen Alkobol wird ein Gemiech von 
Honoestern und Die stem gebildet, wenn der aehrwertige Alko- 
hol ia UntersohuBB verwendet wird; ebenso k8nnen cycliache 
Verbindungen entatehen, wenn awei Hydroxylgruppen eines Mo- 
lektils dea aehrwertigen Alkohols mit den awei Carboxylgruppen 
der gleiohen Bernateinstturegruppe oder Anbydridgruppe Eater- 
verbindungen bllden. Venn jedocfa ein Untersofauea dee mehr- 
wertigiwa Alkohols verwendet wird* kann die EetQrfeiidtang ait 
elner Vernet«mg von swei ddsr aehr Poly olof ink© t*an miter- 
einander elnbergeheno 2ritt dieae Vernstsung is* Masse 
ein, so kann die LSeliohkeit des ZusatBstoiXe© in dea Sciimier- 

0 098 20/168 8 
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mitteUi vermindert aein. Deshalb wird der mehrwertige Alkohol 
vorzugaweiee in einer Menge verwendet, die wenigatens fur die 
Umwandlung aller BerneteinBaureanhydridgruppon oder Bernstein- 
aauregruppen in Bernateinaauredieatergruppen auareiohend iat, 
weil in dieBem Pall kaum die Gefahr einer ubermaaaigen Ver- 
neteung beateht. Die Verwendung einea tfberachusaea dea mehr- 
wertigen Alkobola, bezogen auf die atochiometriache Menge, 
wird bevorwigt. 

■ 

Die Unmet aung von Maleinaaureanhydrid mit einem Poly olefin 
mit mehreren DOppelbindungen Oder von Maleinaaureanhydrid mit 
einera ohlorierten Polyolefin wird bei erhohter Temperatur 
durchgefUhrt, s.B. bei Temperaturen oberhalb 120° 0. Bevor- 
zugt werden Temperaturen zwieohen 150 und 200° C„ Bei dieaen 
lemperaturea wird der Halogenwaeaeretof f leicht aus dem ohlo- 
rierten Polyolefin abgeapalten und daa Maleinaaureanhydrid 
reagiert raech mit dem ungosattigten Polyolefin. 

Die Umaetzung dea entetandenen Produktea mit dem mefarwertigen 
Alkohol wird bei erhohter Tomperatur durohgefUhrt, Sehr -ge- 
eignet iat sine Temperatur zwiachen 100 und 250° C. Eine voll- 
atahdige Tereaterung der Anhydridgruppen ist mit der Bildung 
▼on Waaeex ▼erbunden. Die Reaktlon wird vorzugaweiae so duroh- 
gefUhrt, daae daa Reaktionewasser sofort entfernt wird, z.B. 
duroh Terwendung einea Lttaungamittela, daa mit Waaaer ein 
azeotropea Oemiach bildet, oder durch Verwendung einea inerten 
Gaaea sum Auatraiben dea tfaaaera. 
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Im Ubrigen kann je nach tfunseh irgendeine bekamrfce Methcde 
fUr die Herstellung eines Esters einer* organise hen Siiure ver 
wendet warden. 

Beispiele fttr geeignete mehrwertige Alkohole, mit denen die 
BerneteinB&ureanhydx'idgruppen vereetert warden kcSnnen, aind 
Glycerin, Erythrit, Pentaerythrit und Mannito Beaondere ge- 
signet ist Pentaerythrit • 

Je n&ch Vuneoh kann daa erf indungBgeraa8B herstellbare Produkt 
■it einer kleinen Menge fll vermischt werd*n f um eixi Konzentrat 
«u erhalten, das fUr die Herat ellung von susatzstof fhaltiger. 
Scimiermitteln brauchbar ist, Diese Olmenge kann bereits vor 
der Uaeetcung zu den Reaktionspartnern hinsugefilgt werden* 

Die vorliegenden Produkte kbnnen alB Zueatzatoffe fUr Schntier- 
■Ittel rer*ohiedener Art en verwendet werden, Ar eroter Stelle 
aind die MlneralsohaierBle zu erwfthnen. Jedoeh kOnnen auoh 
aynthetische Sehmierttle oowie SchmierOle, die fette ttle ent- 
'nalten, rerwendet werdeno Die Produkte kifnnen ebenfalle 
Sohxierf etten tujesetst warden. 

Die Menge, in der die Produkte den Schmiermitteln zugeaetzt 
warden, kann innerhalb .weiter Grenzen variiert werden, Im 
allgeaejinen wird die G* w ttns ci *te Verbeseerung im Verhalten der 
Schaieraittel bereits erreicht, wenn die zugeeetzte Menge 
0,1 bie 5 Gew^jC und epeziell 1 his 3 Gew^ dee fertigen 
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Sohmiermittela betragto In Spezialf alien kbnnen grosaere Men- 
gen, BoBo mehr ala 10 (rew,^ zugeaetzt werden, etwa bei der 
Yei-wendung fur Dieaelmotoren, in' denen ein hoher Versonmutzungs 
grad auf tritt . • 

Perner konnen die vorliegenden Produkte in Verbindung mitein- 
ander Oder mit anderen Zusatzatoff en verwendet werden wie 
Antioxydationataittel, Reinigungamittel , ViakoaitatsverbeBBerer, 
Antikorroaionamittel, AntiveraehmutzungBmittel, Flieaspunkta- 
erniedriger, Mitt el zur Verbeaaerung der Schmierfahigkeit und 
andere Subetanzen, die im allgemeinen zu Sohmierstoff en nineu- 
gegeben werden. 

Die Brfindung wird durch daB folgende Beiepiel erlautert. 
Beianlel 

Ala Auegang Mate rial wird ein ItJbylen-Propy len-Kautech.uk mit 
einem Molekulargewicht von 150 000 und einem Monomerenverhalt- 
nia Ton 1 t 1 (molar) verwendet, der bie zu einem Chlorgehalt 
von 1,42 Gew«£ chloriert worden iat. 

4,6 dew. telle Maleina&ureanhydrid werden in 1B Gewcteilen 
o-Bdonlorbenzol golost. Dieee Loeung gibt man zu einer Loaung 
van 90 Gew.teilen des chlorierten Xthylen3?ropylen-Kautechuks 
in 700 ffew.teilen o-Diohlorbenzol, die in einer *S ticks toff- 
atmoaph&re auf eine Tamp eratur von "180° G erbitzt wird, Hach 
20-etundigem Riihren bai dieaex lomperatur ateigert man. die 
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Temperatur des Gemisches auf 200° 0 und gibt 9,8 Gew.teile 
Pentaerythrit hinzu„ Nachdem das Gemisch 24 Stunden bei dieser 
Temperatur gerUhrt wurde, entfernt man das Losungsmittel durch 
Vakuumdestillation. Der RUckstand wird in das^gleiohe Volumen 
Toluol eingetragen, Nach dem Filtrieren wird das Filtrat in 
die fUnffaohe Volumenmenge Methanol, dae 10 Gew<>?£ Wasser ent- 
halt, eingegossen, Der unlSaliche Anteil, der sioh abaoheidet, 
wird im gleiohen Volumen Methanol aufgenommen und die ent- 
standene L8aung in die fUnffache Volumenmenge Methanol mit 
einem Gehalt von 10 Sew Wasser eingegossen. Der unliJeliche 
Anteil, der sich abaoheidet, wird durch Vakuumdestillation 
von dem Losungsmittel und dem anhaftenden Wasser befreit. Die 
Ausbeute betragt 98,1 Sew. telle. 

Daa erhaltene Produkt wird in Form einer 1,5 Gew.#igen Lbsung 
in einem BasisBl in einem Einzylinder-Gardner-Dieselmotor und 
in einem Einzylinder-Petter-Benzinmotor getestet. In baiden 
Motorteaten wird als Baeiaai ein lb*Bungsmittelraffiniertes 
paraffinisohes SchmierBldestillat rerwendet. Beim Gardnertest 
betru^ die ViskoaitSt dee Basis81a 11,5 cS bei 98,9° C,. beim 
Pettertest betrug aie 7,2 oS bei 98,9° C. 

Gardner-Pi eaelmot or „ Ein wasaergekUhlter Einzylinder-Viartakt- 
motor, Zylinderbohrung: 108 mm, Hub: 152,4 mm, Hubraum: 
1,4 Liter, Leistung: 11 PS bei 1200 U/Min (60 mg Kraftstoff 
pro Arbeitahub), Die Teatdauer betragt 1? Stunden,, Ala Kraft- 
stoff wird ein Dieaelol mit 0,9 Gew„# Schwefelgehalt ver- 
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wendeto Die Temparatur des KUhlwaasere iat 80° Co 

In diesem Test wird der Grad der Kolbenverschmutzung beetimmto 

Pett er-Benziniiotor B Ein wasaergelrtihlter Binayliixder-Viertakt- 
notor, Zyllnderbohrung: 85.0 mm, Hub: 82,5 mm, Hubraumt 
468 ow?i Koapreeaionsverhaitnia: 10 f 0 : 1, Der Teat wird 
unter versohiedenen Bedingungen, nfimllch abweohaelnd 55 Mlnuten 
bei 1500 U/tain, 3.5 PS Leistung und einem Luft-Treibetof fver- 
haltnia Ton 1,0 und 5 Mlnuten bei 1200 U/Min, 2 PS Leietung 
und elneoi Luft-Treibatoffvernaltnia von 1 ,9 durchgeftthrt . Ala 
Kraftetoff wlrd ein Superbenzln mlt 0,4 ml TBI* ^ pro Liter 
(P-1 Ootansahl oa. 100) und 0,10 Gev.£ Schwefelgehalt ver- 
wendet. Die Teaperatur dee Zylinderkuhlvaeeera iat 80° 0, 
die Tearperatur dea gektthlten Steuerungadeekela iat 25° C 

In dieeea Motor wird der Grad der Soalaambildung bee tint. 



*'Bleitetraatnyl 61,48 Gew.*, itnyXen-dibromid 17,86 GeVo5«, 
Atnylen-diohlorid 18,81 Gev.£, Parbatoff 0,06 Gev-jt, Keroaine 
und Yerunreinigungen 1,79 Gew«£. 
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Die Ergebniase dieser Testa Bind in der folgenden Tabelle 
zusammengea'tellt • 

Tabelle 

Gardner-Motorteat Petter-Motox'test 
Kolbenreinkei t Soiaammblldungsgahl 

Verwendeter Zuaatzatoff (10 ~ rein) (10 « rein) 



ohne 5 #6 6,5 

Zuaatzatoff gemaea 

Beiapiel 8,7 8,4 



( 
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Patentananrttohe 

Verfahren eur Herstellun^; eines aacheloaen Schmiennittel- 
zuaatzatoffea, der eine o 1 eophile Kohlenwaaaerstoffkette 
und wenigstenB zwei polare Gruppen enthalt, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass e in Poly olefin, das ale Substitueirten 
wenigatens cwei Ber:aatein3auregruppen f Dernateinsaure- 
aJihydridgruppen Oder Bornsteinafiurehalogenidgruppen trfigt , 
mit einem mehrwertigen Alkohol um'jeaatnt wird. 

Verfahren naoh Anapruch 1 , dadurch gekeunzeichnet 9 dasa 
die L&nge der Polyoi«finkette einem Durchachriitt von we- 
nigatena 50 Kohlenaxoffatomen pro polare Gruppe entapricht 

Verfahren naoh Anapruch dadurch gekexinzeichnet , dasa 
die L&nge der Polyolefinkette 100 bia 400 Kahlena-fcof f- 
atome pro polare Gruppe be trfigt. 

Verfahren naoh einem der Anaprliohe 1-3> dadurch gekenn- 
zeichnet* ,daas die Polyolefinkette nicht mehr ala 50 000 
Kohlenstoffatoae aufveiot* 

Verfahren naoh einem der Anaprliohe 1 - 4* dadurch gekenn- 
•eichnet, daaa der 4 mehrwertige Alkohol weni^atena drei 
Hydroxy Igruppen enth&lt* 
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6. Verfahren naoh Anapruch 5, daduroh gekennsseichnet , daaa 
der oeharwertlge Alkohol Pontaerythrit iatc 



7. Verfahren naoh einera der Anaprilche 1-6, dadureh gekenn- 
zeiohnet, daaa die Reaktionatemperatur 100 bis 250° C 
betragto 

8. Verfahren naoh eineia der AnaprUche 1 - 7, daduroh gekenn- 
aeiohnet, daaa der mehrwertige Alkohol wenigatena in der 
BtBchiometriachen Monge verwendet wird. 

9. Verfahren nach Anapruch 8, dadureh gekennzeicknet, daas 
der aehrwe-'titse Alkchol im flberachusa verwendet vdrd« 
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